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Beschreibung 
Gebiet der Erfindung 

s Die Erfindung betrifft neue Avivagemittel, errthaltend Esterquats und Fettsaureamide sowie die Verwendung der 

Mischungen zur Avivage von Textilien und Haaren. 

Stand der Technik 

io Quaternierte Ester von Fettsauren mit Alkanolaminen, sogenannte Esterquats, stellen eine Gruppe von biologisch 
gut abbaubaren Wascheweichspulmitteln dar, die in den letzten Jahren zunehmend an Bedeutung gewonnen habe, 
Stellvertretend fur den umfangreichen Stand der Technik sei an dieser Stelle auf die Ubersichtsartikel von R.Puchta et 
al. in Tens.Surf. Det 30^ 186 (1993) und K.Lagerman in J.Am.OII.Chem.Soc. 71, 97 (1994) verwiesen. Obschon sich 
die Avivageleistung dieser Stoffe auf einem hohen Niveau befindet, besteht ein standiges BedQrfnis irn Markt, den 
is Weichgriff weiter zu verbessern. 

Auch von Fettsaureamiden ist seit langem bekannt, daB sie uber avivierende Eigenschaften verfugen [vgl. H.Eck- 
wert in Serfen-Fette-Anstrichmittel, 74, 527 (1972)]. 

VerOffentlichungen aus der jungeren Vergangeheit, wie z.B. die Druckschriften DE-A1 4312008, WO 92/00272, 
WO 92/18685 (Henkel) sowie WO 92/22535 (Procter & Gamble) zeigen jedoch, daB auch hier der Weichgriff und die 
20 Kattwasserdispergierbarkeit nicht voll zufriedenstellend ist. 

Die Aufgabe der Erfindung hat somtt darin bestanden, Avivagemitte! zur Verfugung zu stellen, die sich durch einen 
gegenuber Produkten des Marktes verbesserten Weichgriff sowie eine leichtere Kattwasserdispergierbarkeit auszeich- 
nen. 

25 Beschreibung der Erfindung 

Gegenstand der Erfindung sind Avivagemittel, enthaltend 

(a) Esterquats und 
30 (b) Fettsaureamide. 

Uberraschenderweise wurde gefunden, daB Abmischungen der beiden Komponenten zu einer synergistischen 
Verbesserung des Weichgrrffes, eine Verminderung der antistatischen Aufladung von Textilien und Haaren sowie eine 
Steigerung der Kaltwasserdispergierbarkeit fuhrt. Dies ist umso erstaunlicher, als Abmischungen von Esterquats mit 
35 anderen konventionellen Avivagemitteln vom Typ der quartaren Ammoniumsalze solche Synergien nicht zeigen. 

Esterquats 

Unter der Bezeichnung Esterquats werden im allgemeinen quaternierte Fettsauretriethanolaminestersalze ver- 
40 standen. Es handelt sich dabei urn bekannte Stoffe, die man nach den einschlagigen Methoden der praparativen orga- 
nischen Chemie erhalten kann. In diesem Zusammenhang sei auf die Internationale Patentanmeldung WO 91/01295 
(Henkel) verwiesen, nach der man Triethanolamin in Gegenwart von unterphosphoriger Saure mit Fettsauren partiell 
verestert, Luft durchleitet und anschlieBend rrrit Dimethylsulfat oder Ethylenoxid quaterniert. Stellvertretend fur den 
umfangreichen Stand der Technik sei an dieser Stelle auf die Druckschriften US 3915867, US 4370272, EP-A2 
45 0239910, EP-A2 0293955, EP-A2 0295739 und EP-A2 0309052 verwiesen. 

Die quaternierten FettsaurefriethanolaminestersaJze folgen der Formel (I) 

R4 

SO | + 

[RlCO-(OCH 2 CH2)iiiOCH 2 CH2-N-CH2CH20-(CH2CH20) n R 2 ] X" (I) 

I 

55 CH 2 CH20(CH2CH20)pR3 

in der R 1 CO fur einen Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, R 2 und R 3 unabhangig voneinander fur Wasserstoff 
Oder R 1 CO, R 4 fur einen Alkylrest mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen oder eine (CH 2 CH 2 0) q H-Gruppe. m, n und p in 
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Summe fur 0 Oder Zahlen von 1 bis 12, q fur Zahlen von 1 bis 12 und X fur Halogenid, Alkylsulfat Oder Alkylphosphat 
stent. 

Typische Beispiele fur Esterquats, die im Sinne der Erfindung Verwendung f inden konnen, sind Produkte auf Basis 
von Capronsaure, Caprylsaure, Caprinsaure. Laurinsaure, Myristinsaure, Palm'rtinsaure, Isostearinsaure, Stearinsaure, 
5 OlsSure, Elaidinsaure. Arachinsaure, BehensSure und Erucasaure sowie deren technische Mischungen, wie sie bei- 
spielweise bei der Druckspaltung naturlicher Fette und Ole anfallen. Vorzugsweise werden technische C 12 /i8-Kokosfett- 
sauren und insbesondere teilgehartete C 16/18 -Talg- bzw. Palmfettsauren sowie elaidinsaurereiche C 16 /18- 
Fettsaureschnitte eingesetzt. 

Zur Herstellung der quaternierten Ester konnen die Fettsauren und das Triethanolamin im molaren Verhaltnis von 
io 1,1 : 1 bis 3 : 1 eingesetzt werden. tm Hinblick auf die anwendungstechnischen Eigenschaften der Esterquats hat sich 
ein Einsatzverhaltnis von 1,2:1 bis 2,2 : 1 , vorzugsweise 1 ,5 : 1 bis 1 ,9 : 1 als besonders vorteilhaft erwiesen. Die 
bevorzugten Esterquats stellen technische Mischungen von Mono-, Di- und Tri ester n mit ein em durchschnittlichen Ver- 
esterungsgrad von 1 ,5 bis 1 ,9 dar und leiten sich von technischer C-ie/is-Ta'g- bzw. Palmfettsaure (lodzahl 0 bis 40) ab. 

Aus anwendungstechnischer Sicht haben sich quaternierte Fettsauretriethanolaminestersalze der Formel (I) als 
is besonders vorteilhaft erwiesen, in der R 1 CO fur einen Acylrest mit 16 bis 18 Kohlenstoffatomen, R 2 fur R 1 CO, R 3 fur 
Wasserstoff, R 4 fur eine Methylgruppe, m, n und p fur 0 und X fur Methylsulfat steht. 

Neben den quaternierten Fettsauretriethanolaminestersalzen kommen als Esterquats ferner auch quaternierte 
Estersalze von Fettsauren mit Diethanolalkylaminen der Formel (II) in Betracht, 

20 R 4 

l + 

[R 1 CO-(OCH 2 CH2) m OCT2 CH 2- N - CH 2CH20-(C H 2 CH 2 0 )n R2 3 X ~ ( I]C ) 



30 in der R 1 CO fur einen Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, R 2 fur Wasserstoff Oder R 1 CO, R 4 und R 5 unabhangig 
voneinander fur Alkylreste mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, m und n in Summe fur 0 oder Zahlen von 1 bis 12 und Xfur 
Halogenid, Alkylsulfat oder Alkylphosphat steht. 

Als weitere Gruppe geeigneter Esterquats sind schlieBlich die quaternierten Estersalze von Fettsauren mit 1,2- 
Dihydroxypropyldialkylaminender Formel 0") zu nennen, 

35 

R 6 0-( CH 2 CH 2 0 ) mOCR 1 
U I 

40 [R4_N-CH 2 CHCH20-(CH2CH20) n R 2 3 X~ ( III ) 

I 

R? 

45 

in der R 1 CO fur einen Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, R 2 fur Wasserstoff oder R 1 CO, R 4 . R 6 und R 7 unabhan- 
gig voneinander fur Alkylreste mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, m und n in Summe fur 0 oder Zahlen von 1 bis 1 2 und X 
fur Halogenid, Alkylsulfat oder Alkylphosphat steht. 

Hinsichtlich der Auswahl der bevorzugten Fettsauren und des optimalen Veresterungsgrades gelten die fur (I) 
so genannten Beispiele auch fur die Esterquats der Formeln (II) und (III)- Ublicherweise gelangen die Esterquats in Form 
50 bis 90 Gew.-%iger alkoholischer LOsungen in den Handel, die bei Bedarf problemlos mit Wasser verdunnt werden 
konnen. 

Fettsaureamtie 

55 

FettsSureamide werden durch Kondensation von Fettsauren mit primaren oder sekundaren Aminen erhalten. Fett- 
saureamide, die sich im Sinne der Erfindung als besonders vorteilhaft erwiesen haben, folgen der Formel (IV). 
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R 8 CO-NH- ( CH 2 ) pNH ( CH 2 ) q R 9 ( XV ) 



in der R 8 CO fur einen linearen, gesattigten Acytrest mit 12 bis 18 Kohlenstoffatomen, R 9 fur eine Hydroxy!- oder Ami- 
nogruppe und p und q unabhangig voneinander fur Zahlen von 2 bis 4 stehen. 

Typische Beispiele sind Kondensationsprodukte von gesattigten Fettsauren mit 12 bis 18 Kohlenstoftatomen wie 
Laurinsaure, Myristinsaure, Palmitinsaure, Stearinsaure, Arachinsaure und/oder Behensaure sowie deren technische 
Mischungen wie gehartete Palm- oder Talgfettsaure. mit Aminoethyiethanolamin oder Ami noethyl ethyl endiamin. 
Gleichfalls konnen technische Mischungen eingesetzt werden, die man durch Umsetzung von gesattigten Tri- bzw. Par- 
tialglyceriden der oben angegebenen Fettsauren mit den entsprechenden Aminen emalt. Das bei dieser Umsetzung 
freiwerdende Glycerin kann in den Produkten verbleiben, da es die Hydrophilie und die Wiederbenetzbarkert vorteilhaft 
beeinflussen kann. Produkte dieser Art sind unter der Bezeichnung Belfasin< R > im Handel erhaitlich. 

Die erfindungsgemaBen Avivagemittel konnen die Komponenten (a) und (b) im Gewichtsverhartnis 25 : 75 bis 80 : 
20 und vorzugsweise 30 : 70 bis 50 : 50 enthalten. 

Gewerbliche Anwendbarkeit 

Die erfindungsgemaBen Mischungen fuhren zu einer synergistischen Verbesserung des Weichgriffes und reduzie- 
ren die statische Aufladung zwischen Fasern unterschiedlichster Beschaf 

fenheit. Ein weiterer Gegenstand der Erfindung betrrfft daher die Verwendung von Mischungen, enthaftend 

(a) Esterquats und 

(b) FettsSureamide 

zur Avivage von Textilien und Haaren. Die Mischungen konnen in Avivagemittel n. Textilsoftenern, Haarkondrtioniermit- 
teln und dergleichen in Mengen von 1 bis 50, vorzugsweise 5 bis 35 Gew.-% - bezogen auf die Mrttel - eingesetzt wer- 
den. 

Die Mittel konnen ]e nach Einsatzzweck unterschiedliche Hilfs- und Zusatzstoffe enthalten. Hierzu zahlen im 
wesentlichen mit den Esterquats kompatible Tenside wie beispielsweise Fettalkoholpolygtycol ether, Alkylpolyglucoside, 
Fettsaure-N-alkylglucamide, Betaine aber auch Alkylsulfate, Monoglyceridsulfate, Sulfosuccinate und dergleichen. 

Im Bereich der Textilavivage konnen als we'rtere Hilfs- und Zusatzstoffe beispielsweise schmutzabweisende Poly- 
mere, sogenannte "soil reppellants" enthalten. Hierbei handelt es sich vorzugsweise urn Ethylenterephthalat- und/oder 
Polyethyienglycolterephthalatgruppen, wobei das Molverhaltnis Ethylenterephthalat zu Polyethylenglycolterephthalat 
im Bereich von 50 : 50 bis 90 : 10 liegen kann. Das Molekulargewicht der verknupfenden Polyethylenglycoleinheiten 
liegt vorzugsweise im Bereich von 750 bis 5000, d.h., der Ethoxylierungsgrad der Polyethylenglycolgruppenhaltigen 
Polymere kann ca. 15 bis 100 betragen. Die Polymeren zeichnen sich durch ein durchschnittliches Molekulargewicht 
von etwa 5000 bis 200.000 aus und konnen eine Block-, vorzugsweise aber eine Random-Struktur aufweisen. 

Bevorzugte Polymere sind solche mit Molverhaltnissen Ethylenterephthalat/PolyethylenglycolterephthaJat von etwa 
65 : 35 bis etwa 90 : 10, vorzugsweise von etwa 70 : 30 bis 80 : 20. Weiterhin bevorzugt sind solche Polymeren, die 
verknupfende Polyethylenglycoleinheiten mit einem Molekulargewicht von 750 bis 5000, vorzugsweise von 1000 bis 
etwa 3000 und ein Molekulargewicht des Polymeren von etwa 10.000 bis etwa 50.000 aufweisen. Beispiele fur handels- 
ubliche Polymere sind die Produkte Milease (R) T (ICI) oder Repelotex< R > SRP 3 (Rhone-Poulenc). 

Im Bereich der Haaravivage konnen die Mrttel beispielsweise Emulgatoren, Uberfettungsmittel. Verdickungsmittel, 
biogene Wirkstoffe, Filmbildner, Konservierungsmittel, Farb- und Duftstoffe enthalten. 

Als Emulgatoren kommen sowohl bekannte W/O- als auch OAA/-Emulgatoren wie beispielsweise gehartetes und 
ethoxyliertes Ricinusol, Polyglycerirrfettsaureester oder Polyglycerinpolyricinoleate in Frage. 

Als Uberfettungsmittel konnen Substanzen wie beispielsweise polyethoxylierte Lanolinderivate, Lecithinderivate, 
Polyolfettsaureester, Monoglyceride und Fettsaurealkanolamide verwendet werden, wobei die letzteren gleichzeitig als 
Schaumstabilisatoren dienen. 

Geeignete Verdickungsmrttel sind beispielsweise Polysaccharide, insbesondere Xanthan-Gum, Guar-Guar. 
Agar- Agar, Alginate und Tylosen, Carboxymethylcellulose und Hydroxyethylcellulose, ferner hehermolekulare Polyethy- 
lenglycolmono- und -diester von Fettsauren. Polyacrylate. Polyvinytalkohol und Polyvinytpyrrolidon. Tenside wie bei- 
spielsweise Fettalkoholethoxylate mit eingeengter Homologenverteilung oder Alkyloligoglucoside sowie Elektrolyte wie 
Kochsalz und Ammoniumchlorid. 

Unter biogenen Wirkstoffen sind beispielsweise Pflanzenextrakte und Vitaminkomplexe zu verstehen. 
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Gebrauchliche RImbildner sind beispielsweise Chitosan, mikrokristallines Chitosan, quaterniertes Chitosan, Poly- 
vinylpyrrolidon, Vinylpyrrolidon-Vinyt-acetat-Copolymerisate, Polymere der Acrylsaurereihe, quaternare Cellulose-Deri- 
vate, Kollagen, Hyaluronsaure bzw. deren Salze und ahnliche Verbindungen. 

Als Konservierungsmittel eignen sich beispielsweise Phenoxyethanol, Formaldehydlosung, Parabene, Pentan- 
5 diol Oder Sorbinsaure. 

Als Perlglanzmittel kommen beispielsweise Glycoldistearinsaureester wie Ethyl englycoldistearat, aber auch Fett- 
sauremonoglycol ester in Betracht. 

Als Farbstoffe konnen die fur kosmetische Zwecke geeigneten und zugelassenen Substanzen verwendet werden, 
wie sie beispielsweise in der Publikation 'Kosmetische Fdrbemittel" der Far bstoffkom mission der Deutschen For- 
10 schungsgemei nschaft, verdffenllicht im Verlag Chemie, Wei nheim, 1 984, S.81 -1 06 zusammengestellt sind. Diese 
Farbstoffe werden ublicherweise in Konzentrationen von 0,001 bis 0,1 Gew-%, bezogen auf die gesamte Mischung, 
eingesetzt. 

Der Gesamtanteil der Hilfs- und Zusatzstoffe kann 1 bis 50, vorzugsweise 5 bis 40 Gew.-% - bezogen auf die Mittel 
- betragen. 

15 Die folgenden Beispiele sollen den Gegenstand der Erfindung naher eriautern, ohne ihn darauf einzuschranken. 
Beispiele 

I. Einaesetzle Stoffe 

20 

A1) Methylquaternierter Dipalmfettsaure-triethanolamin ester, Methosulfatsalz 
(Dehyquart< R ) AU 56, Henkel Iberica S.A., Barcelona/ES) 

B1) Umesterungsprodukt von gehartetem Pafmol mit Aminoethylethanolamin (Belfasin( R ) 43) 
B2) Palmfettsaureaminoethylethanolamid 
25 C1) Dimethyldistearylammoniumchlorid 

Prapagen< R > WK, Hoechst AG, Frankfurt/FRG 

C2) 1 -Methyl-2-talg-3-talgfettaminoamidoethyl-imidazolinium-methosulfat 
Rewoquat (R) W 7500. Rewo Chemische Werke GmbH, Steinau a.d.Str/FRG 

so ll. Anwendunqstechnische Untersuchungen 

Durch wiederholtes Waschen gehartetes Frotteegewebe wurde im Wacker-Gerat mil den Rezepturen nach den 
Beispielen 1 bis 4 bzw. den Vergleichsbeispielen V1 bis V7 behandelt. Dabei galten folgende Vorgaben: 



Konzentration 


4g/l 


Flottenbeladung 


1 Teil Gewebe / 10 Teile Wasser 


Wasserharte 


16 °d 


Temperatur 


40°C 



Die Beurteilung des Weichgriffs erfolgte subjektiv durch 6 erfahrene Personen, die auf einer Skala von 6 = hart und 
45 rauh bis 1 = weich und voluminos Noten vergeben konnten. Die Ergebnisse sind in Tabelle 1 zusammengefaBt (Pro- 
zentangaben als Gew.-%): 
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Tabelle i 
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Avivagewirkung 


Bsp. 


A 


B 


C 


(A]% 


[B]% 




Weichgrrff 


1 


A1 


B1 


- 


30 


70 


- 


1.0 


2 


A1 


B1 


- 


50 


50 


- 


1.5 


3 


A1 


B1 


- 


75 


25 


- 


1.5 


4 


A1 


B2 




30 


70 




1.0 


V1 


A1 






100 






2,0 


V2 




B2 






100 




2.5 


V3 


A1 




C1 


30 


70 




2.5 


V4 




B2 


C1 




50 


50 


3,0 


V5 




B2 


C2 




50 


50 


3,0 


V6 






C1 






100 


3.0 


V7 






C2 






100 


3,0 



25 

Patentanspruche 

1. Avivagemittel. enthaltend 

30 (a) Esterquats und 

(b) Fettsaureamide. 

2. Avivagemittel nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB sie Esterquats der Forme! (I) enthalten, 

r 

[R 1 CO-(OCH 2 CH 2)m OCH 2 CH 2- N - CH 2 CH 2 0 -(CH2CH20) n R 2 ] X~ (I) 

I 

CH2CH2O ( CH2CH2O ) pR 3 

in der R 1 CO fur einen Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen. R 2 und R 3 unabhangig voneinander fur Wasserstoff 
Oder R 1 CO. R 4 fur einen Alkylrest mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen oder eine (CH 2 CH 2 0) q H-Gruppe, m. n und p in 
Summe fur 0 Oder Zahlen von 1 bis 12, q fur Zahien von 1 bis 12 und X fur Halogenid, Alkylsulfat oder Alkylphos- 
phat stent. 



35 



40 



45 



50 



55 
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3. Avivagemittel nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB sie Esterquats der Formel (II) enthalten, 

r 

[R 1 CO-(CXm 2 CH2) m OCH2CH2-N-CH2CH2 0 -( CH 2 CH 2 0 )n R2 ] X " 

I 

10 R5 

in der R 1 CO fur einen Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, R 2 fur Wasserstoff oder R 1 CO, R 4 und R 5 unabhan- 
gig voneinander fur Alkylreste mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, m und n in Summe fur 0 oder Zahlen von 1 bis 12 und 
is X fur Halogenid, Alkylsulfat oder Alkytphosphat steht. 

4. Avivagemittel nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB sie Esterquats der Formel (I") enthalten. 



20 



25 



45 



SO 



R 6 O- ( CH2CH2O )j n OCR 1 
1+ I 

[ R 4 _N-CH 2 CHCH20- ( CH 2 CH 2 0 ) n R 2 ] X" 
I 

R7 



in der R 1 CO fur einen Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, R 2 fur Wasserstoff oder R 1 CO, R 4 , R 6 und R 7 unab- 
30 hangig voneinander fur Alkylreste mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, m und n in Summe fur 0 oder Zahlen von 1 bis 1 2 
und X fur Halogenid, Alkylsulfat Oder Alkylphosphat steht. 

5. Avivagemittel nach den Anspruchen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB sie Fettsaureamide der Formel (IV) 
enthalten, 

35 

R 8 CO-NH- ( CH 2 )pNH( CH 2 ) q R 9 ( TV ) 

40 in der R 8 CO fur einen linearen, gesattigten Acylrest mit 12 bis 18 Kohlenstoffatomen, R 9 fur eine Hydroxyl- oder 
Aminogruppe und p und q unabhangig voneinander fur Zahlen von 2 bis 4 steht. 

6. Avivagemittel nach den Anspruchen 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB sie die Komponenten (a) und (b) im 
Gewichtsverhaltnis 25 : 75 bis 80 : 20 enthalten. 



7. Verwendung von Mischungen, enthaltend 

(a) Esterquats und 

(b) Fettsaureamide 

zur Avivage von Textilien und Haaren. 



55 
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